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Verfahren zur Berstellmig wasserfreier Detergensgeanische 



Gdbiel: der Erf indnng 

Die Erfindung betirif ft ein Verfahren zur Herstellung wasser- 
freier Detergensgemische, bei dem man Amine in Gegenwart: von 
nichtionischen Tensiden alkyliert, die Verfahrensprodukte 
sowie deren Verwendung in oberf lachenaktiven Mitteln. 

Q»OTrf der Technik 

Amphotere bzw. zwitterionische Tenside sind ausgesprochen 
hautvertraglich und weisen ausgezeichnete Reinigungseigen- 
schaften auf. Sie eignen sich daher in besonderer Weise ziir 
Konfektionierung einer Vielzahl von oberflSchenaktiven Pro- 
dukten. Zu ihrer Herstellung geht man im einfachsten Fall von 
sekundaren oder tertiaren Aminen auSr die mit Katriumchlor- 
acetat ZU- Alkylbetainen umgesetzt werden. Die Umsetzung von 
FettsMureamidoaminen oder Imidazolinen mit Natriximchlorace- 
tat fOhrt zur Bildung von amphoteren Tensiden vom Typ der 
Glycinate, wird als Alkylierungsmittel Acrylsaureester ein- 
gesetzt^ bilden sich Aminopropionate • Verbindungen der ge- 
nannten Art sind in einer Vielzahl von Obersichtsartikeln 
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beschrieben, von denen an dieser Stelle nur Parf .Cosm.Aram. 
70, 67 (1986), B&FPI, 70, (Hov.1986) und Soap Oosm.Chem.Spec. 
46, (A pr - ^^90) genannt seln sollen. 

Bin besonderes Anliegen bei der Herstellung der anphoteren 
bzw. zwitterioniscdien Tenside beslieht darln, mSglichst hoch- 
konzentrierte, jedoch flieflffihige Produkfce herzustellen, um 
auf diesem Ifege Transport- nnd Lagerkosten zu minimleren. Des 
weiteren ist es erforderlich, die an sich ausgezeichnete 
HautvertrSglichkeit der Produkte nicht durch Spuren an nicht 
nmgesetzten Alkylierungsmittel zu beeintrSchtigen und eine 
Phasentrennung infolge eines zu hohen Elektirolytgehaltes zu 
vermeiden. 

In der Vergangenheit hat es nicht an VorschlSgen gemangelt, 
eines oder mehrere der genannten Probleme zu Idsen. So ist 
aus der DB-A 29 26 479 (Goldschmidt) ein Verfahren zur Her- 
stellung von All^laniidobetainen bekannt, bei dem nan den 
Restgehalt an Alkylierungsmittel minimiert, indem man die 
Realction bei einem pH-Wert von 7,5 bis 10,5 dxirchfiihrt. In 
die gleiche Richtung weist die Lehre der DB-A 20 63 424 
(Rewo), die die pH-Regulierung fflr die Alkylierung von imida- 
zolinen beschreibt. 

GemSfl der DB^Al. 40 40 887 (Goldschmidt) wird zur flerstellnngw 
von flieflfShigen wSflrigen Betaindispersionen vorgeschlagen, 
die Quatemierung in wSflriger oder alkoholischer Losung unter 
Zusatz anionischer Tenside durchzufiihren. Aus der GB-A 20 22 
125 ist femer bekannt, daB sich Ci2/i4-Kokosalkyldimethyl- 
am^Ti in Gegenwart einer wSflrigen Losung von Natriunaaurylsul- 
fat mit Hatriumchloracetat alkylieren ISfit. In beiden Schrif- 
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ten wird jedoch ausdriicklich darauf hingewiesen^ dafl die An- 
wesenheit von Wasser wfihrend der Alkylierung nnbedingt erf or- 
derlich ist, da andemfalls nicht niehr flieflfShige Produkte 
mit einer lamellaren Pliissigkristallstruktur entstehen wQr- 
den. Nach den genannten Verfahren kSnnen somit: zwar hochkon- 
zentrierte^ jedoch keine wasserfreien Tensidpasten erhalten 
wescden. 

Bin weiteres Verfahren zur Herstellung von fliefl- nnd pun^n- 
fShigen Betainen mit einem Aktivsubstanzgehalt von xnindestens 
70 Gew.-% ist aus der BP-Bl 0 243 619 (Goldschmidt) bekannt. 
Hierin wird vorgeschlagen, als Ausgangsstoffe ausschliefllich 
seiche Amidoamine einzusetzen, die einen Schmelzpunkt von 
maximal 30 *C aufweisen und die Quatemierung mit Kalium- bzw. 
Ammoniumchloracetat dLn einem organischen Losungsmittel , das 
hochstens 20 Gew.-% Wasser enthalten darf , durchzufiihren. Fttr 
eine technische Realisierung kommt ein seiches Verfahren in- 
des wohl kaum in Betracht, da die erf orderliche Abtrennung 
des LoBungsmittels vom Wertprodulct nach Abschlufl der Alkylie- 
rung mit einem erheblichen technischen Aufwand verbunden wa- 
re. 

Aus der BP-Bl 0 302 329 (Goldschmidt) ist femer bekannt, dafl 
sich flieflfShige Betainpasten mit einem Gehalt von ca. 40 
-Gew.-r.%^herstellen lassen, indem mem die nach konventionellen . 
Quatemierungsverfahren erhaltenen \iraflrigen BetainlSsungen 
auf . den ge%riinschten Wassergehalt eindampf t und den pH-Weirt 
anschlieflend durch Zugabe von Mineralsaure auf 1 bis 4,5 
einstellt • 
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In der SP-A2 0 353 580 (Goldsdmidt) wird vorgeschlagen^ kon- 
zentirierte, flieflfShige wSflrige, gegebenenfalls niedere ali- 
phat:lsche Alkohole enthaltende LSsungen von Betainen herzu- 
stellen, in dem man die Quatexnierung in wSflriger oder wafl- 
rig*-alkoholi8cher LSsung unter Zusaliz einer solchen Menge 
nichtiionischer Tenside durchfahrt, dafl die resultierende Lo- 
sung einen Kiotensidgehalt von vorzugsweise 3 bis- 20 Gew.?~% 
aufweisen. Als geeignete nichtionische Tenside koramen hierbei 
vor allem Fettsaurepolyethylenoxidester in Betracht. Als 
weit:ere geeignete - jedoch ausdriicklich nicht. bevorzugte - 
Tenside werden Pettalkoholalkoxylate mit einem HLB-Wert im 
Bereich von 14 bis 20 genannt. Die Lehre dieser Druckschrift 
geht jedoch dahin, die Quatexnierung in Gegenwart von Wasser 
nnd/oder Alkoholen - vorzugsweise Bthanol - durchzufiihren und 
zur Viskositatsemiedrignng den Betainen vor der Quatemie- 
rung, vorzugsweise jedoch im Anschlufi daran, auBerst hydro- 
phile nichtionische Tenside, beispielsweise Polysorbate mit 
120 Ethylenoxid-Einheiten, zuzusetzen. Auch nach diesem Ver- 
fahren lassen sich somit keine wasserfreien Produkte her- 
stellen. Bin weiterer Nachteil besteht darin, dafl zwangslau- 
fig Compounds von Betainen und aufierst hydrophilen nichtio- 
nischen Tensiden erhalten werden, wobei letztere aufgrund 
ihrer mangelnden Schaumentwicklung fur kosmetische Produkte 
Oder Geschirrspulmittel vienig geeignet sind. 

Die Aufgabe der Erfindung hat somit darin bestanden, ampho- 
tere Tenside in wasserfreier Form zur Verfiigung zu stellen 
und dabei die Nachteile des Stands der Technik zu vermeiden. 
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Gegenstand der Brfindung ist ein Verfahren zur Herstellung 
wasserfreier Detergensgemische^ bei dem man sekundare oder 
terti&re Amine in Gegenwart von Fettalkoholpolyglycolethern 
mit einem HLB-Wert im Bereich von 6 bis 12, jedoch ohne Zu- 
satz von Wasser oder weiteren L5sungsmit:1:eln in an sich be- 
kannter Weise mit Alkyliertingsmitteln umsetzt. 

tJberraschenderweise wurde gefunden, dafl sich vergleichsweise 
hydrophobe Fettalkoholpolyglycolether mit einem HLB-Wert im 
Bereich von 6 bis 12 in besonderer Weise als Losungsmittel 
fiir die Quatemierung von sekundSxen bzw. tertiaren Aminen 
eignen, so daB der Einsatz von Wasser, Alkoholen oder anderen 
organischen L6s\ingsmitteln an dieser Stelle vesnoieden wird. 
Gleichzeitig werden nach dem erf indungsgemaflen Verfahren 
erstmals vollstfindig wasserfreie Detergensmischungen mit ei- 
nem hohen Gehalt an anqphoteren bzw, zwitterionischen Tensiden 
zuganglich. Die Erfindung schliefit femer die im Hinblick auf 
die EP-A2 0 353 580 nicht naheliegende Brkenntnis ein, dafl 
die aus der Alkylierung resultierenden Betainverbindimgen 
gerade mit den ausgewShlten, vergleichsweise hydrophoben 
nichtionischen Tensiden pralctisch unabhSngig vom Molenbruch 
Mischmicellen, jedoch keine hochviskosen f liissigkristallinen 
Phasen bilden. . Die wasserf reien Detergensgemische sind- daher 
iiberraschenderweise niedrigviskos und stabil, d. h. es wird 
weder eine Phasentrennting , noch die Abscheidung von anorga- 
nischen Salzen beobachtet. 
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Amine 



Als Aminkomponenten kommen BekundSre, insbesondere tertiare 
Amine in Betracht. Geeignete Ausgangsst;o££e sind beispiels- 
weise Dx-, vorzogswelse Trialkylamiiie der Fozmel (I), 



in der fiir AUcyl- und/oder Alkenylreste mit 6 bis 22 Koh- 
lenstoffatomen^ r2 fiir Wasserstoff Oder Allcylreste mit 1 bis 
4 Kohlenstof f atamen und r3 fiir Al3cylreste mit 1 bis 4 Kohlen- 
stoffatomen steht. 

Typische Beispiele sind Hexylmethylamin, Hexyldimethylamin, 
Octyldimethylamin, Decyldimethylamin, Dodecylmethylamin, Do- 
decyldimelihylamin, Dodecylethylmethylamin, 012/14-^^^^°^^^^^^" 
dimethylamin, Myristyldimethylamin, Cetyldimethylamin, Stea- 
ryldimethylamin , Steary lethylmethylamin , Oleyldimethylamin , 
Cig/IQ-Talgalkyldimethylamin sowie deren technische Gemische. 

Als weitere Einsatzstof fe kommen auch Amidoamine der Formel 
(II) in Betracht, 



r2 



(I) 



r2 



R^CO-HH- ( CH2 ) n-*-^^ 



(II) 



in der R*CO fiir einen aliphatischen Acylrest mit 6 bis 22 
Kohlenstoffatomen und 0 Oder 1 bis 3 Doppelbindungen, n fiir 0 
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Oder Zahlen von 1 bis 3 steht und r2 und r3 die oben angege- 
benen Bedeatungen haben. 

Aaidoanine stellen bekannte Stoffe dar, die nach den ein- 
schlSgigen Verfahren der priparativen Chemie erhalten werfen 
kdnnen. Bin Verfahren zn ihrer Herstellung besteht beispiels- 
weise darin, PettsSuren ait. Diaminen zu amidieren. Typische 
Beispiele sind OaiBetzungsprodnlcte von Fet:t8auren mit 6 bis 22 
Kohlenstoffatamen, nanentUch Caprons&ure, CaprylsSure, Ca- 
prinsSure, Laurinsaure, ItyristinsSnre, Paljnitinsaure, Palm- 
oleinsaure, Stearinsanre, IsostearinsSure, Olsaure, Elaidin- 
satire, PetroselinsSure, LinolsSure, Linolensaure, Blaeostea- 
rinsSure, ArachinsSure, Gadoleinsaure, Behensaure und Eruca- 
saure sowie deren technische Gemische, mit N,N-Diinethylaiiii- 
noethylamin, N,N-DiiBethylaiainopropylainin, H,H-Diethylainino- 
ethylamin und N,N-Diethylaminopropylaiiiin. Bevorzugt ist der 
Einsatz von Ci2/i4-Kokos£ettsaure-H,H-diiBethylaininopropyl- 

amid. 

Weiterhin kommen als geeignete Amine imidazoline der Formel 
(III) in Betracht, 

H CH2 

I 

rScOt^: CH2 " (Tll). 

H 
I 

corC 
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in der r5C0 ^nd R^CO unabhSngig voneinander fiir aliphatische 
Acylreste mit 6 bis 22 Kohlenstof fatomen und 0 oder 1 bis 3 
Doppelbindungexi stehen. 

Auch bei diesen Substanzen handelt es sich um bekannte Stof- 
fe^ die beispielsweise durch cyclisierende Kondensation von 2 
Mol Pettsaure nit Ethylendiamin erhalten werdea kSnnen. 

Typische Beispiele sind KondensationsproduJrte der oben ge- 
nannten PettsSuren mit Ethylendiamin , vorzugsweise Imidazo- 
line auf Basis von Laurinsaore oder wiederum Ci2/14"K°^°S" 
fettsaure* 

Pettalkoholpolvalvcolether 

Bei den im Sinne des erf indungsgemaflen Verfahrens einzuset- 
zenden Pettalkoholpolyglycolether handelt es sich um ver- 
gleichseise hydrophobe Substanzen, die einen HLB-Wert im Be- 
reich von 6 bis 14, vorzugsweise 8 bis 11 aufweisen. 

Die Pettalkoholpolyglycolether folgen der Formel (IV), 

■ • I • • • • • 

R*'0[CH2CHO]2|H (^) 

in der R^ fiir einen Alkylrest mit 8 bis 14 Kohlenstof fatomen, 
r8 far Wasserstoff oder eine Methylgruppe und n fiir Zahlen 
von 1 bis 10 steht. 
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Typische Belspiele stellen Anlagerungsprodukte von durch- 
schnittlich 1 bis 10 Mol Bthylenoxid und/oder Propylenoxid an 
Caprylalkohol, Caprinalkohol, Laurylallcohol, Myristylalkohol 
Oder insbesondere Ci2/i4-Kokosfettalkohol dar. Vorzugsweise 
werden Anlagerungsprodukte von durchschnittlich 0 bis 2 Mol 
Propylenoxid und 3 bis 8 Mol Bthylenoxid an Octanol oder 
Cx2/i4-Kokcsfettalk6hol eingesetzt. Die ^xidukte hdnnen sine 
konventionelle, breite Homologenverteilung und daher noch 
einen Restgehalt an freiem Fettalkohol aufweisen. In einer 
bevorzugten Ausfiihrungsfbrni der Erf indung werden jedoch Pett- 
alkohoipolyglycolether mit einer eingeengten Homologenvertei- 
lung, sogenannte "narrow-range ethoxylates (NRE)"/ einge- 
setzt, die praJctisch frei von Fettalkohol sind und in den 
erfindungsgemSflen Detergensgemischen eine besonders niedrige 
Bndviskositat bewirken. 

Die Amine und die Fettalkoholpolyglycolether kSnnen im mo- 
laren Verhaltnis von 2 : 1 bis 1 : 2 eingesetzt werden. Im 
Hinblick auf die anwendungstechnischen Eigenschaften der re- 
sultierenden Detergensgemische hat sich jedoch ein molares 
BinsatzverhSltnis von 1,8 : 1 bis 1 : 1,2 als optimal er- 
wiesen* 

Alkvlierunasmittel 

Als Alkylierungsmittel konnen Halogencarbonsauren bzw. deren 
Alkalisalze oder Ester eingesetzt werden. Aus Griinden der 
leichten Verfugbarkeit ist der Einsatz von Natriumchloracetat 
bevorzugt. Die Amine und die Halogencarbonsauren bzw. deren 
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Salze kSnnen im molaren VerhSlltnis von 1 s 1,0 bis 1 : 1,2, 
vorzugsweise 1 : 1 bis 1 : 1,15 eingesetzt wexden. 

Ouatemierana 

Die Quatsmierung bzw: Betiainisienmg /dar Smino kann in ,an 
sich bekannter iMeise durchgefflhrt werden. Im 6egensat:z zu den 
Verf ahren des St:ands der Technik ist die Anwesenheit eines 
wei-beren Losungsmit^tels , insbesondere Wasser, ausdrucklich 
nicht: erforderlich und unexwonsch't, da ansansten keine was- 
serfreien Produkte erhal^en warden. Oblichexweise wird die 
Alkylierung bei Temperaturen im Bereich von 70 bis 98®C 
durchfuhxrt und ist: innerhalb von 1 bis 10, vorzugsweise 3 bis 
7 h beendet. 

Im Hinblick auf eine mSglichst vollst:^dige Abreaktion des 
Alkylierungsmit^tels hat es sich als vorteilhaft erwiesen, die 
Reaktion bei edLnem pH-Wert von 6 bis 10, vorzugsweise 7 bis 
8,5 zu fiihren. Eine weitere HSglichkeit zur Minimieamng des 
Restgehaltes an Alkylierungsmittel besteht femer darin, der 
Reaktionsioischung nach Beendigung der Alkylierung einen de-* 
finierten fibers chufi an Aminosauren, insbesondere Glycin zu- 
zusetzen, wie dies in der DB-Al 39 39 264 (Henkel) beschrie- 
ben wird. . . v . 

Die Erfindung schliefit als weitere Erkenntnis ein, daB die 
Abwesenheit von Wasser wahrend der Alkylierung die als Kon- 
kurenzrealction ablaufende Alkylierung des Polyglycolethers 
auf ein Minimum reduzieirt. Dementsprechend liegt der Gehalt 
an EthercarbonsgLuren in den nach dem erfindungsgem^fien 
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Verfahren erhaitlichen Produkten iiberraschenderweise sicher 
unter 1 Gefw.-%. 

Wasserfreie Deteraensaemische 

Bin weiterer GiegeriStand der Erfindimg betrif f t wasserf r3i.e 
Detergensgemische, dadurch erhSltlich, dafi man sekundSLre oder 
tertiare Amine ohne Zusatz von Waaser Oder organischen L6- 
sxingsmltteln, jedoch in Gegenvart von Fettalkoholpolyglycol- 
ethem mit einem HLB-Wert im Bereich von 6 bis 12 in an sich 
bekannter Weise mit Allgrlie^^^?^^^'^'^^^ imsetzt. 

Die erfindungsgemSLBen Detergensgemische sind stabil, d. h., 
auch bei langerer Lagerung ist weder eine Bntmischung noch 
eine Salzabscheidung zu beobachten. Bin weiterer Vorteil ist 
darin zu sehen, daB die Gemische gegeniiber mikrobiellen Be- 
fall ausreichend stabilisiert sind, so dafl der Zusatz typi- 
scher Konservierungsmittel nicht erf order lich ist. Dies macht 
die Confounds insbesondere fiir kosmetische Produkte interes- 
sant. 

Die Detergensgemische besitzen eine ausgezeichnete Reini- 
gungsleistung und ein gutes SchaumvermSgen • Sie kSnnen als 
Conqpounds in den Handel gebracht und vor Ort zu einer Rezep-^ 
tur verarbeitet oder auch direkt zusammen mit anderen Tensi- 
den und Inhaltsstoffen konfektioniert werden. 

Compounds der Zusammensetzung 

30 bis 70 Gew.-% Detain, 
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20 bis 50 6ew*-% PettaUcoholpolyglycolether und 
0 bis 10 66W.-% Salz, 

wie sie nach dem erfindtmgsgemaflen Verfahren erhSltlich sind, 
erweisen sich als niedrig viskos, besitzen ein ausgezeichne- 
tes Reinigungs- und SchaunnrermSgen auf^ sind dermatologisch 
gut vertraglichr biologisch Icicht abbaubar und lassen sicb 
durch Zusatz von maximal 15 6ew.-% Wasser - bezogen auf die 
Gesamtmischung - beispielsweise zu einem hervorragenden 
Handgeschirrspiilmittel konfeJctionieren. 

Gewerfaliche Anwendbarkeil: 

Die nach dem erf indungsgemSBen Verfahren erhSLLtlichen Deter- 
gensgemische sind lagerstabil und niedrigviskos . Da sie als 
wasserfreie Produkte anf alien, nehmen sie wenig Raum bei La- 
gerung und Transport ein, Sie weisen ausgezeichnete Deter- 
genseigenschaften und eine hohe dermatologische Vertraglich- 
keit auf; zudem sind sie vollstandig biologisch abbaubar. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindxing betrifft daher die 
Verwendung der erf indungsgemaBen wasserfreien Detergensge- 
mische zur Herstellung oberf lachenaJctiver Mittel, als da 
sinds Wasch-ir- Spul- und Reinigungsmittel scwie Prodtikte . zur, 
Haar- und KSrperpf lege. Die Detergensgemische konnen als 
solche Oder aber nach Verdiinnung mit Wasser eingesetzt werden 
und dann in Mengen von 1 bis 90, vorzugsweise 10 bis 75 
6ew.-% - bezogen auf die Mittel - enthalten sein. 
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Die folgenden Belspiele sollen den Gegenstand der Erf indung 
nSUier eriautexn, ohne ihn darauf einzuschranken. 
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BeispictLe 

Beispiel 1: 

Ci2/i4-»*osfet:t»aiireaaiiijd€>p(r^^ 
^12/14^^^**^^^^-"^^"^^^"^ EO (HLB-^lterts 11) 

In einem l-m^-Riihrkessel mit Daxrpfheizung warden 368 kg (665 
mol) eines Anlagearungsproduktes von durchschnittlich 8 mol 
BtJiylenoxid an einen technischen Ci2/l4-^'^^sfet:t:alkohol (De- 
hydol(R) LS8, Henkel KGaA, Dusseldorf /FR6) vorgelegt, auf 
85 erhitzt und unter Riihren mit 158 kg (1350 mol) Natrium- 
chloracetat versetzt. Innerhalb von 1 h wurden 409 kg (1196 
mol ) gehSrtetes Ci2/i4-Kokosf ettsaureamidopropyl-N^N-dime- 
thylamin zugesetzt und die Mischung bei 90*C gehalten, wobei 
der pH-Wert auf 7 bis 8,5 eingestellt wurde. Nach Beendigung 
der Zugabe liefl man 5 h weiterreagieren , bis die Aminzahl den 
Wert 7 erreicht hatte und nicht weiter abnahm. 

Zusammensetzuna der resultierenden Pastes 

59 Gew.*% Betain 

39 Gew.-% Fettalkoholpolyglycolether 
2 6ew.-% Salz 
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BeisDiel 2; 

Ci2/14-K*>tosfett»aiirea»idp^^ 
Ci2/lA-^^^okoBt^ti:Blkoib^^ BO (BLB-Wert 8) 

In elnem l-mS-Rfihrkessel mit Dampfheizung wiirden 309 kg (928 
mol) eines- Anlagerungsprbduktes von durchschnittllch 3 mol^ 
Ethylenoxid an einen technischen 0x2/14'^^^^^^^^^^^^^^ 
(Dehydol(R) LS3r Henkel KGaA, DUsseldorf /FRG) vorgelegt, auf 
85^C erhltzt und unter Ruhren mit 108 kg (923 mol) Natrium- 
chloracetat versetzt. Innerhalb von 1 h warden 280 kg (819 
mol ) gehartetes Ci2/i4-Kokosf ettsanreamidopropyl-N^N-dime- 
thylamin zugesetzt und die Mischung bei 90**C gehalten^ wobei 
der pH-Wert auf 7 bis 8,5 eingestellt wurde. Nach Beendigung 
der Zugabe liefl man 6 h weiterreagieren, bis die Aminzahl den 
Wert 6,2 erreicht hatte und nicht weiter abnahm. 

ZusamroftTtse-hzuna der resultierenden Pastes 
54 Gew.-% Betain 

44 Gew.-% Pettalkoholpolyglycolether 
2 6ew.-% Salz 
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Beispiel 3; 

Ci2/i4-KoilcD8feU:al]adaol-8 BO (HLB-«ferts 11) 

In einem l-mS-Rfihrkessel mit Danqpfheizung wurden 523 kg (946 
mol) siixes JuaagerTingsprtxiu^ von durchscdsnJrttlich 8 mol 
Ethylenoxid an einen technischen Ci2/i4-Kokosfettalkohol (De- 
hydol(R) LS3, Henkel KGaA, Dusseldorf /FRG) vorgelegt, auf 
85 »C erhitzt und unter Riihren mit 409 kg (1196 mol) gehSrte- 
tes Ci2/l4-ltokosfettsaureaiBidopropyl-H,N-dljnethylaiiiin ver- 
setzt. Innerhalb von 20 min wurden 143 kg (1222 mol) Natrium- 
chloracetat zugesetzt und die Mlschung bei 90 "C gehalton, 
wobei der pH-Wert auf 7 bis 8,5 eingestellt wuxde. NacA Be- 
endigung der Zugabe liefl man 3 h weiterreagieren, bia die 
Aminzahl den Wert 6,3 erreicht hatte und nicht weiter abnahm. 

gMgamrnawse-fczimq der resulti erenden Pastes 
51 Gew.-% Betain 

47 Gew.-% Fettalkoholpolyglycolether 
2 Gew.-% Salz 
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Beispiel 4: 

Cs-Kokosfettalkataol-lyS P0,6 BO (BLB-lterts 10,5) 

In einem l^-m^-Riihrkessel jsdX Dampfheizung warden 448 kg (950 
mol) eines Sjilagerungsprodulctes von durchachnittlich 1,5 mol 
Propylenoxid und 6 xnol Ethylenoxid an Ocrtanol vorgelegt, auf 
85*^0 erhitzt und unter Riihren xnit 409 kg (1196 mol) gehSTte- 
tes Ci2/i4-Kokosf ettsaureamidopropyl-N ^N-dimethylaxoin ver- 
setzt. Innerhalb von 20 min wurden 143 kg (1222 mol) Natrium- 
chloracetat zugesetzt und die Mischung bei 90**C gehalten, 
wobei der pH-Wert auf 7 bis 8,5 eingestellt wurde. Nach Be- 
endigung der Zugabe liefl man 3 h weiterreagieren, bis die 
Aminzahl den Wert 6,1 erreicht hatte und nicht weiter abnahm. 

ZusammensetzunQ der resultier enden Pastes 
52 Gew.-% Betain 

46 Gew.-% Pettalkoholpoljrglycolether 
2 6ew.-% Salz 
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1. Verfahren zur Herstellung wasserfreier Detergensge- 
mische, bei dem man sekundgre oder tertiare Amine in 
Gegenwart; von Fettalkoholpolyglycolethern mit einem 
BLB-Wert im Bereich von 6 bis 12, jedoch ohne Zusat:z von 
Wasser oder organischen LSsungsmitteln in an tsich be- 
kannt^er Weise mit Alkylierungsmitteln umsetzt:. 

2. Verfahren nach i^spruch 1, dadnrdh getkennzeldmet;, dafl 
man sekundare oder tertiSre Amine der Pormel (I) ein- 
setzt, 

r2 
I 

r1-II-r3 (I) 

in der fiir Alkyl- und/oder Alkenylreste mit 6 bis 22 
Kohlenstoffatomen^ B? fiir Wasserstoff oder Alkylreste 
mit 1 bis 4 Kohlenstof fatomen und r3 fiir Alkylreste mit 
1 bis 4 Kohlenstof fatomen steht. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeicfanet, daB 
man Amidoamine der Formel (II) einsetzt, 

I 

R*C0-HH-(CH2)n-»-R^ 

in der R*CO fiir einen aliphatischen Acylrest mit 6 bis 
22 Kohlenstoffatcmen und 0 oder 1 bis 3 Doppelbindungen, 
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n fiir 0 oder Zahlen von 1 bis 3 steht und r2 und r3 die 
oben angegebenen Bedeutungen haben. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadoxch g efceimze lc hne ty dafi 
man Imidazoline der Formel (III) einsetz^, 

— CZ2 * . 

I 

r5cO-C CH2 (™) 
H 
I 

COR* 

in der R^CO r6co unabhangig voneinander fiir alipha- 
tische Acylreste mit 6 bis 22 Kohlenstoffatooen imd 0 
Oder 1 bis 3 Doppelbindxing^ stehaa. 

5. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 4, dadurch getenn- 
zeldmet:, dafl man Fettalkoholpolyglycolether mit einan 
HLB-Hert im Bereich von 8 bis 11 einsetzt. 

6. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 5, dadorch gdcema- 
zeichnet;, dafi man Fettalkoholpolyglycolether der Formel 
(IV) einsetzt. 



r8 
I 

r7o[CH2CHO]i^ 



(IV) 
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in der r"' fiir einen AUcylreBt mit 8 bis 14 Kohlenstof f- 
atamen, fiir Wasserstoff Oder eine MelJiylgruppe und n 
fur Zahlen von 1 bis 10 steht. 

7. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 6, dadurch gekena- 
zeldmet, daB man die J^mine und die Fettalkoholpolygly- 
coletJier im molaren Verbal tnis von 2 : 1 bis 1:2 ein- 
setzt. 

8. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 7, dadurch gekenn- 
zeictanet:, daB loan als Alkylierungsmittel Halogencarbon- 
sauren bzw. deren Allcalisalze oder Ester einset:zt» 

9. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 8, dadurch gekeun- 
zeichnel:, dafi nan die Amine und die BalogencarbonsSuren 
bzw. deren Salze im molaren Verhaltnis von 1 : IfO bis 1 
: 1,2 einsetzt. 

10. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 9, dadurch gekenn* 
zeicfanet:, dafi man die AUcylierung bei Temperaturen im 
Bereich von 70 bis 98**C durchfiihrt. 

11. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 10, dadurch gekenn-* 
zeichnet, dafi man die Alkylierung iiber einen Zeitraum 
von 1 bis 10 h durchffihrt. 

12. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 11, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi man die AUcylierung bei einem pH-Wert von 
6 bis 10 durchfiihrt. 
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13. Wasserfreie Detergensgemische, dadurch erh&ltllch, dafi 
nan selcundSre oder tertiare Amine in Gegemirart von Fett- 
alkoholpolyglycolethem mit einem HLB-Wert im Bereich 
von 6 bi8 12, jedoch ohne Zusatz von Wasser oder orga- 
nischen LSsungsmitteln in an sich bekannter Weise mit 
AUcylierungsmitteln umsetzt. 



14. 



Verwendung von wasserfreien Oetergensgemischen nach dem 
Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 12 zur Herstellung 
oberflachenaktiver Mittel. 
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